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Einkristalle (30) der 6 H-Modifikation von Siliziumkarbid SiC 
erhalt man durch Sublimation und teilweise Zersetzung von 
(echnischem Siliziumkarbid und Aufwachsen auf einem Keim 
(10) in einem Reaktionsraum (2) unter Schutzgas. Erfindungs- 
gemaJ3 wird der Temperaturgradient in der Aufwachsrichtung 
irn Reaktionsraum (2) begrenzt auf 25" C/cm und der Keim 
(10) wird auf einer Temperatur von etwa 2100 bis 2300* C 
gehatten und der Druck des Schutzgases wird so eingestellt, 
daft er wenigstens so groR ist wie die Summe der Gasdrucke 
der Komponenten der Abscheidung. Mit diesem Verfahren 
erhalt man Einknstalfe mit emer Lange von mehreren Zenti- 
metern. .'32 30 727) 
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Patentanspriiche 

1. Verf ahren zum Herstellen von Einkristallen (30) der 
6 H- Modi fikat ion von Siliziumkarbid SiC durch Sublima- 
tion und teilweise Zersetzung von technischen 
SiC-Kristallen und Aufwachsen auf einem Keim (10) in 
einem Reaktionsgefafl unter Schutzgas, d a d u r c h 
gekennzeichnet , daB der Temperatur- 
gradient in der Aufwachsrichtung im ReaktionsgefSB 
hochstens 25°C/cm betragt und daB der Keira (10) auf 
einer Temperatur von 2100 bis 2300°C gehalten wird und 
daB der Druck des Schutzgases so eingestellt wird, daB 
er wenigstens so groB ist wie die Summe der Gasdrucke 
der Komponenten der Abscheidung. 

2 . Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet , daB der Temperaturgradient 
hochstens 20°C/cm betragt. 

3. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Temperatur des 
Keims (10) etwa 2200°C betragt. 

4. Verf ahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, daB der 
Druck des Schutzgases in einem Bereich von 1 bis 5 mbar 
gehalten wird. 

5. Verf ahren nach einem der Ansprilche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB der 
Keim (10) gekiihlt wird. 
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6. Verfahren nach einem der Ansp ruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB 
die Warmeabftihrung vom Deckel (14) des Reaktions- 
raumes (2) behindert wird. 

7. Verfahren nach einem der Ansp ruche 1 bis 5 f 
dadurch gekennzeichnet, daB 
der Deckel (14) des Reaktionsraumes (2) zusatzlich 
beheizt wird. 
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5 Verfahren zum Herstellen von Einkristallen aus 
Siliziumkarbid SiC 



Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum 
Herstellen von Einkristallen aus Slliziumkarbid SiC, 
10 insbesondere der 6 H-Modif ikation dieser Kristalle, 

durch Sublimation und teilweise Zersetzung von techni- 
schen SiC-Kristallen und Aufwachsen auf einem Keim in 
einem Reaktionsgef SB unter Schutzgas. 

15 Fur die Herstellung von Blaulicht-LEDs (light-emitting 
diodes) aus Siliziumkarbid SiC in grSfleren Stiickzahlen 
sowie fur andere Anwendungen des Siliziumkarbids, bei 
dem sein hoher Bandabstand, sein hoher Schmelzpunkt und 
die hohe Warmeleitf ahigkeit ausgenutzt werden, sind 

20 mQglichst grofle Substratkristalle mit definierten 

Eigenschaften erf orderlich. Solche Substrate kdhnen aus 
Kristallplattchen herausprapariert werden, die aus den 
beim sogenannten Ache son- Pro zeB zufallig entstehenden 
Kristalldrusen herausgearbeitet werden. Es erscheinen 

25 jedoch immer wieder einzelne Substrate als ungeeignet, 
da bei der Epitaxie Bereiche mit andersfarbigen Leucht- 
erscheinungen auftreten kSnnen. 

Bekanntlich konnen Einkristalle aus Siliziumkarbid nach 
30 dem sogenannten Lely- Verfahren durch Sublimation einer 
teilweise in Kohlenstoff und siliziumangereicherten 
Dampf dissoziierten Verbindung und Aufwachsen in 
einem Reaktionsraum hergestellt werden. Bei 
diesem Verfahren wird technisches Siliziumkarbid 
35 zersetzt und die Einkristalle aus «,-SiC konnen bei 
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hoher Tempera tur von etwa 2500°C und verhaltnismaBig 
hoheni Druck an der Innenwand eines im Reaktionsraum 
angeordneten Hohlzylinders aus Klumpen von technischem 
SiC aufwachsen. Dabei wird ein Temperaturgradient vom 
5 Zentrum des Hohlzylinders sowohl zum Deckel als auch 
Boden des Reaktionsraumes eingehalten. Die Ausdehnung 
dieser Einkristallplattchen 1st jedoch gering (Inst. 
Phys. Conf. Ser. No, 53 (1980), Seiten 21 bis 35). 

10 Es ist ferner bekannt, dafl man Einkristalle von Silizi- 
umkarbid aus der Gasphase auf einem Keimkristall aus 
Siliziumkarbid bei einer Temperatur von 1800 bis 2600°C 
aufwachsen lassen kann. Die Wachstumsrate wird beein- 
fluflt durch die Temperatur, den axial en Temperatur- 

15 gradienten und den Druck des Schutzgases. Einkristalle 
entstehen bei einer Temperatur von 1800°C und einem 
Druck von 10"^ bis 10 _Zf mbar mit einem Temperaturgra- 
dienten von etwa 30°C/min. Schwierig ist bei di^sem 
Verfahren das Herstellen von Einkristallen einer 

20 gewiinschten Modif ikation des Kristalls, beispielsweise 
der 6 H-Modif ikation (Inorganic Materials, Bd. 14 
(1978), Seiten 830 bis 833). 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Einkristalle 
25 der 6 H-Modif ikation von Siliziumkarbid in ausreichen- 
der Grofie und mit geringer Verunreinigung herzustellen, 
die als Substrat fUr Leuchtdioden verwendet werden 
konnen. Sie beruht auf der Erkenntnis, dafl bei dem 
bekannten Verfahren zum Herstellen solcher Einkristalle 
30 mit Hilfe eines einkristallinen Keims der Temperatur- 
gradient zu hoch und der Druck des Schutzgases zu 
niedrig gewahlt ist. 

Es ist ferner ein Diagramm bekannt, bei dem der Gleich- 
35 gewichtsdampf druck Uber dem SiC- System in Abhangigkeit 
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von der Temperatur aufgetragen ist.. Aus diesem Diagramm 
1st die Einstellung des Gesamtdampfdruckes zu entnehmen 
(Knippenberg: Growth Phenomena in Silicon Carbiole, 
Seiten 164 bis 166 aus Philips Research Reports 13, 
161 bis 274, Juni 1963). 

Die genarmte Aufgabe wird nun erf indungsgemaG gelost 
mit den kennzeichnenden Merkmalen des Anspruches 1 . 
Dabei wird der Temperaturgradient insbesondere hQch- 
stens 20°C/cm gewahlt und der Druck des Schutzgases so 
eingestellt, dafl er den inneren Dampf druck kompensiert, 
der durch das hoch erhitzte SiC- System hervorgeruf en 
wird, Zu diesem Zweck wird der Druck des Schutzgases 
in einem Bereich von etwa 1 bis 5 mbar, vorzugsweise 
etwa 1,5 bis 2,5 mbar, gewahlt. Dabei wachsen 
Einkristalle mit mehreren Zentimetem Lange auf dem 
Keim auf. 

In einer besonders vorteilhaften Anordnung zur Durch- 
fiihrung des Verfahrens nach der Erfindung werden die 
gasformigen Abscheidungskomponenten der Abscheidungs- 
zone im wesentlichen gegen den Tempera turgradienten 
zugefuhrt, Diese ZufUhrung erhalt man in einfacher 
Weise beispielsweise dadurch, daS beiderseits der 
Abscheidungszone auBerhalb des Reaktionsraumes ledig- 
lich poroses Graphit angeordnet wird und das zur 
Sublimation vorgesehene technische Siliziumkarbid ober- 
halb der Abscheidungszone neben dem Reaktionsraum 
hinter der porosen Trennwand angeordnet wird. 

Den erf orderli chen Tempera turgradienten erhSlt man in 
einfacher Weise dadurch, dafi fur den Keim eine zusatz- 
liche Kuhlung und fUr den Deckel des Reaktionsraumes 
eine zusatzliche Warmedammung vorgesehen ist. Eine 
besonders vorteilhafte weitere Ausgestaltung der 
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Anordnung erhalt man dadurch, daB im Deckel oder ober- 
halb des Deckels eine zusatzliche Heizung vcrgesehen 
ist. 

5 Zur weiteren Eriauterung der Erfindung wird auf die 
Zeichnung Bezug genonamen, in der ein Ausfuhrungsbei- 
spiel einer Anordnung zur Durchf iihrung des Verfahrens 
nach der Erfindung schematisch veranschaulicht ist. 

10 In der dargestellten Ausftihrungsf orm einer Abscheidungs- 
anlage enthalt ein Reaktionsraum 2 einen Abscheidungs- 
bereich 4 und einen ZufUhrungsbereich 6 und ist mit 
einer zylindrischen Seitenwand 8 mit einem Innendurch- 
messer D von beispielsweise etwa 25 mm und einer 

15 LSnge L von beispielsweise etwa 100 mm versehen, die 
aus festem, porosem Graphit mit verhaltnismaflig groBen 
Poren besteht. Ein scheibenf ormiger Keim 10 aus 
einkristallinem Siliziumkarbid mit einem Durchmesser d 
von beispielsweise etwa 15 mm und einer Hohe h von 

20 beispielsweise etwa 0,5 mm ist auf einem Sockel 12 
angeordnet, der beispielsweise aus Elektrographit 
bestehen kann und den Boden des Reaktionsraumes 2 
bildet. Oben ist der Reaktionsraum durch einen 
Deckel 14 abgeschlossen, der mit einer zur Zentrierung 

25 der Seitenwand 8 dienenden und in der Figur nicht naher 
bezeichneten Verdickung versehen ist. Zur Heizung des 
Reaktionsraumes 2 sowie der Abscheidungskomponenten 
sind eine hohlzylindrische Heizwand 16 und eine obere 
Heizplatte 17 sowie eine untere Heizplatte 18 vorge- 

30 sehen, die beispielsweise aus Elektrographit bestehen 
konnen und mit einer vorzugsweise wassergekxihlten 
Heizspule 20 induktiv gekoppelt sind. Der Raum zwischen 
der Seitenwand 8 und der Heizwand 16 ist in seinem 
unteren, urn den Abscheidungsbereich 4 angeordneten 

35 Teil mit einer Fullung 22 aus festem, porosem Graphit 
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versehen. Oberhalb dieser FUllung 22 ist konzentrisch 
zum Zufiihrungsbereich der Zwischenraum mit technischem 
Siliziumkarbid in korniger Form grofier Reinheit, 
vorzugsweise lichtgriinem Siliziumkarbid mit einer 
Kornung von beispielsweise etwa 200 bis 300 ^um, 
geftillt, das zu einem wesentlichen Teil aus der 
6 H-Modif ikation besteht, aber beispielsweise auch die 
4 H-Modif ikation sowie Kris tall e der kubischen Struktur 
enthalten kann. 

Das Reaktionsgefgfi mit seiner Heizeinrichtung ist 
umgeben von einem GehSuse 26, das vorzugsweise aus 
einem Warmedammstoff bestehen kann und zur Warmeab- 
schirmung dient. Als Warmedammstoff ist vorzugsweise 
eine als Hohlzylinder aufgewickelte bzw. aufgeschichte- 
te Graphitfolie (Sigraflex) geeignet. Es ist in einem 
VakuumgefaB 28 angeordnet, das beispielsweise aus Quarz 
bestehen kann und in der Figur durch eine strich- 
punktierte Begrenzung lediglich schematisch angedeutet 
ist. Das VakuumgefaB 28 ist in bekannter Weise mit fUr 
den Betrieb notwendigen Einrichtungen, beispielsweise 
einem AnschluB fUr eine Vakuumpumpe sowie mit Gaszu- 
fiihrungen, versehen, die in der Figur nicht dargestellt 
sind. 

Zur Einleitung des Abscheidungsvorganges wird das 
VakuumgefaB 28 und damit der Reaktionsraum 2 mit Schutz- 
gas, beispielsweise Argon, gefiillt und dann der Reak- 
tionsraum 2 auf die Betriebstemperatur von vorzugs- 
weise etwa 2200°C aufgeheizt. AnschlieBend wird das 
Vakuumgefafl ausgepumpt auf einen Druck, der etwa dem 
Gasdruck der entstehenden gasformigen Komponenten, 
des SiC-Systems, namlich Si, Si 2 C und SiC 2 , entspricht. 
Die Summe der Gasdrlicke dieser Komponenten betragt 
vorzugsweise etwa 2 Torr. Mit abnehmendem Druck im 
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Reaktionsraum 2 wachst auf dem Keim 10 ein Ein- 
kristall 30 mit einer Hohe H von mehreren Zentimetern, 
beispielsweise etwa 3 cm, auf. Diese Grofie ist aus- 
reichend fur eine direkte Verwendung als Substrat von 
5 Halbleiterbauelementen aus Siliziumkarbid. 

In einer weiteren Ausfuhrungsf orm der Anlage kann fur 
den Keim 10 eine besondere Kuhlung vorgesehen sein, die 
beispielsweise aus einem Ktihlfinger 30 bestehen kann, 
10 der am Sockel 12 endet und durch das Vakuumgefafl 28 
hindurchgefuhrt ist. 

Feraer kann oberhalb der oberen Heizplatte 17 vorzugs- 
weise eine besondere Warmedammung vorgesehen sein, mit 

15 welcher der WSrmegradient vom Abscheidungsbereich 4 
zum ZufUhrungsbereich 6 beeinfluSt werden kann. In 
einer weiteren AusfUhrungsf orm der Anlage kann diese 
Warmedammschicht zugleich als zusatzliche Heizein- 
richtung 19 gestaltet sein, die beispielsweise aus 

20 Graphit bestehen und mit der Induktionsspule 20 
induktiv gekoppelt sein kann. 

7 Patentansprtiche 
1 Figur 
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